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©  Verfahren  zur  Gewinnung  reiner  Aromaten. 

Bei  diesem  Verfahren  werden  die  Aromaten  aus  einem 
Kohlenwasserstoffgemisch  mit  beliebig  hohem  Gehalt  an 
Nichtaromaten  durch  Flüssig-Flüssig-Extraktion  und/oder 
Extraktivdestillation  mit  N-substituierten  Morpholinen  als 
selektivem  Lösungsmittel  gewonnen.  Hierbei  ist  der  Extrakti- 
onsstufe  eine  Vor-  und/oder  Nachdestillation  zugeordnet,  die 
bei  erhöhtem  Druck  bis  zu  20  bar  und  bei  Temperaturen  bis 
zu  300°  C  durchgeführt  wird.  Der  Druck  wird  dabei  so 
eingestellt,  dass  die  Vor-  und/oder  Nachdestillation  bei 
höherer  Temperatur  betrieben  werden  kann  als  die  Extrak- 
tionsstufe,  so  dass  die  in  der  Vor-  und/oder  Nachdestillation 
anfallenden  Dämpfe  zur  Kolonnenbeheizung  in  der  bei 
niedriger  Temperatur  betriebenen  Extraktionsstufe  genutzt 
werden  können. 



Die  E r f i n d u n g   b e t r i f f t   ein  V e r f a h r e n   zur   G e w i n n u n g   r e i n e r  

A r o m a t e n   aus  K o h l e n w a s s e r s t o f f g e m i s c h e n ,   die  neben   d i e s e n  

A r o m a t e n   e i n e n   b e l i e b i g   hohen   Geha l t   an  N i c h t a r o m a t e n   e n t -  

h a l t e n ,   d u r c h   F l ü s s i g - F l ü s s i g - E x t r a k t i o n   u n d / o d e r   E x t r a k t i v -  

d e s t i l l a t i o n   mi t   N - s u b s t i t u i e r t e n   M o r p h o l i n e n   als  s e l e k t i v e m  

L ö s u n g s m i t t e l ,   w o b e i   der   E x t r a k t i o n s s t u f e   e ine  V o r -   u n d / o d e r  

N a c h d e s t i l l a t i o n   z u g e o r d n e t   i s t .  

Die  A b t r e n n u n g   von  A r o m a t e n   aus  K o h l e n w a s s e r s t o f f g e m i s c h e n  

d u r c h   F l ü s s i g - F l ü s s i g - E x t r a k t i o n   u n d / o d e r   E x t r a k t i v d e s t i l l a t i o n  

mit   N - s u b s t i t u i e r t e n   M o r p h o l i n e n   mi t   o d e r   ohne  W a s s e r z u s a t z ,  

als  s e l e k t i v e m   L ö s u n g s m i t t e l   ist   b e r e i t s   b e k a n n t .   So  w e r d e n  

b e i s p i e l s w e i s e   in  der   D E - P S   15  68  940  und  der   D E - P S   20  40  0 2 5  

zwei   d e r a r t i g e   V e r f a h r e n   b e s c h r i e b e n ,   die  s i ch   in  der  P r a x i s  

b e r e i t s   im  g r o s s t e c h n i s c h e n   M a s s s t a b e   b e w ä h r t   haben .   H i e r b e i  

ist   es  v i e l f a c h   ü b l i c h ,   i n s b e s o n d e r e   w e n n   die  E x t r a k t i v d e s t i l l a -  

t i o n '  z u r   A n w e n d u n g   g e l a n g t ,   dass   das  a ls   E i n s a t z p r o d u k t   v e r w e n -  

dete  ' K o h l e n w a s s e r s t o f f g e m i s c h   vor  d e m   E i n t r i t t   in  die  E x t r a k -  

t i o n s s t u f e   e i n e r   V o r d e s t i l l a t i o n   u n t e r w o r f e n   w i r d .   Die  E x t r a k -  

t i o n s s t u f e   b e s t e h t   d a b e i   n o r n a  l e r w e i s e   aus   der  oder   den  E x t r a k -  

t i o n s k o l o n n e n   sowie   der   d a z u g e h ö r i g e n   A b t r i e b s k o l o n n e ,   in  d e r  

das  L ö s u n g s m i t t e l   d e s t i l l a t i v   von  den  a ls   E x t r a k t   g e w o n n e n e n  

A r o m a t e n   a b g e t r e n n t   w i r d .   Die  V o r d e s t i l l a t i o n   dient   h i e r b e i  

dazu,   b e s t i m m t e   B e s t a n d t e i l e   aus  dem  E i n s a t z p r o d u k t   vor  d e m  



E i n t r i t t   in  die  E x t r a k t i o n s s t u f e   a b z u t r e n n e n .   S o f e r n   das  E i n s a t z -  

p r o d u k t   m e h r e r e   A r o m a t e n ,   z.  B.  B e n z o l ,   T o l u o l   und  Xylo le   e n t -  

hä l t ,   m u s s   der   vom  L ö s u n g s m i t t e l   b e f r e i t e   E x t r a k t   in  e i n e r   d e r  

E x t r a k t i o n s s t u f e   n a c h g e s c h a l t e t e n   D e s t i l l a t i o n   ( N a c h d e s t i l l a t i o n )  

in  die  g e n a n n t e n   B e s t a n d t e i l e   w e i t e r z e r l e g t   w e r d e n .  

O b w o h l ,   wie  b e r e i t s   g e s a g t   w u r d e ,   die  b e i d e n   v o r s t e h e n d   g e n a n n -  

ten  P a t e n t s c h r i f t e n   im  g r o s s t e c h n i s c h e n   M a s s s t a b   b r a u c h b a r e   V e r -  

f a h r e n   zur   A r o m a t e n g e w i n m i n g   b e s c h r e i b e n ,   ist   m a n   n a t ü r l i c h  

a u c h   auf   d i e s e m   A r b e i t s g e b i e t   b e s t r e b t ,   den  E n e r g i e v e r b r a u c h  

d e r a r t i g e r   V e r f a h r e n   noch   w e i t e r   h e r a b z u s e t z e n .   D e r   E r f i n d u n g  

l i e g t   d e s h a l b   die  A u f g a b e   z u g r u n d e ,   das  V e r f a h r e n   de r   e i n g a n g s  

e r w ä h n t e n   A r t   d a h i n g e h e n d   zu  v e r b e s s e r n ,   d a s s   be i   de r   D u r c h -  

f ü h r u n g   d e s s e l b e n   e ine  d e u t l i c h e   E n e r g i e e i n s p a r u n g   e r z i e l t   w e r d e n  

k a n n .  

D a s   de r   L ö s u n g   d i e s e r   A u f g a b e   d i e n e n d e   V e r f a h r e n   i s t   e r f i n d u n g s -  

g e m a s s   d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   das s   die  V o r -   u n d / o d e r   N a c h -  

d e s t a i l l a t i o n   be i   e r h ö h t e m   D r u c k   bis  zu  20  b a r   und  be i   T e m p e r a -  

t u r e n   b is   zu  300  ° C  d u r c h g e f ü h r t   w i r d ,   w o b e i   der   D r u c k   j e w e i l s  

so  e i n g e s t e l l t   w i r d ,   das s   die  V o r -   u n d / o d e r   N a c h d e s t i l l a t i o n   b e i  

h ö h e r e r   T e m p e r a t u r   b e t r i e b e n   w e r d e n   kann   a l s   die  E x t r a k t i o n s -  

s t u f e   und   der   W ä r m e i n h a l t   de r   d a b e i   a n f a l l e n d e n   D ä m p f e   zur   K o -  

l o n n n e n b e h e i z u n g   in  der   be i   n i e d r i g e r   T e m p e r a t u r   b e t r i e b e n e n  

E x t r a k t i o n s s t u f e   g e n u t z t   w i r d .  

Das   e r f i n d u n g s g e m ä s s e   V e r f a h r e n   s i eh t   a l so   einen  W ä r m e v e r -  

bund   z w i s c h e n   der   E x t r a k t i o n s s t u f e   und  der   V c r -   u n d / o d e r   N a c h -  



d e s t i l l a t i o n   in  der  W e i s e   vor ,   dass   die  V o r -   u n d / o d e r   N a c h -  

d e s t i l l a t i o n   u n t e r   A n w e n d u n g   e r h ö h t e r   D r ü c k e   auf  e i n e m   T e m p e -  

r a t u r n i v e a u   b e t r i e b e n   w i r d ,   das  eine  N u t z u n g   des  W ä r m e i n h a l t e s  

der  dabe i   a n f a l l e n d e n   D ä m p f e   zur  B e h e i z u n g   der  K o l o n n e n   in  d e r  

E x t r a k t i o n s s t u f e   g e s t a t t e t .   G e g e n ü b e r   e i n e r   bei   N o r m a l d r u c k  

b e t r i b e n e n   V o r -   u n d / o d e r   N a c h d e s t i l l a t i o n   l a s s e n   s i ch   h i e r b e i  

b e z o g e n   auf  das  G e s a m t v e r f a h r e n   E n e r g i e e i n s p a r u n g e n   e r z i e l e n ,  

die  m e h r   als  40  %  b e t r a g e n   k ö n n e n .  

Im  H i n b l i c k   auf  die  T a t s a c h e ,   dass   es  s ich   be i   den  a ls   E i n s a t z -  

p r o d u k t   für  die  A r o m a t e n g e w i n n u n g   v e r w e n d e t e n   K o h l e n w a s s e r -  

s t o f f g e m i s c h e n   in  der  R e g e l   um  k o m p l i z i e r t   z u s a m m e n g e s e t z t e  

V i e l s t o f f g e m i s c h e   h a n d e l t ,   w i r d  m a n   die  e r f i n d u n g s g e m ä s s e  

A r b e i t s w e i s e   auch   n i c h t   als  n a h e l i e g e n d   a n s e h e n   k ö n n e n .   G e g e n -  

ü b e r   der  N o r m a l d r u c k d e s t i l l a t i o n   v e r s c h i e b e n   s i c h  n ä m l i c h   b e i  

d e r a r t i g e n   V i e l s t o f f g e m i s c h e n   die  D e s t i l l a t i o n s v e r h ä l t n i s s e  

( A z e o t r o p - B i l d u n g e n ,   S i e d e p u n k t e   u s w . )   b e i  A n w e n d u n g   von  e r -  

h ö h t e n   D r ü c k e n   in  e i n e r   W e i s e ,   die  s ich   auf  G r u n d   von  t h e o r e t i -  

s c h e n   B e r e c h n u n g e n   n i c h t   e i n d e u t i g   v o r h e r s a g e n   l ä s s t .   Die  g l e i -  

chen   G e s i c h t s p u n k t e   g e l t e n   s e l b s t v e r s t ä n d l i c h   a u c h   dann,   w e n n  

in  e i n e r   N a c h d e s t i l l a t i o n   u n t e r   e r h ö h t e m   D r u c k   g e a r b e i t e t   w i r d  

und  z. B.  das  V i e l s t o f f g e m i s c h   B e n z o l ,   T o l u o l  u n d   Xylo le   g e t r e n n t  

w e r d e n   so l l .   Es  ist  a u s s e r d e m   davon  a u s z u g e h e n ,   das s   bei  e i n e r  

u n t e r   e r h ö h t e m   D r u c k   b e t r i e b e n e n   D e s t i l l a t i o n   h ö h e r e   B e t r i e b s -  

u n d   A n l a g e k o s t e n   a n f a l l e n   als   bei  e i n e r   N o r m a l d r u c k d e s t i l l a t i o n .  

Dies   ä u s s e r t   s ich  z. B.  in  w e s e n t l i c h   h ö h e r e n   R ü c k f l u s s v e r h ä l t -  

n i s s e n ,   e r h ö h t e r   B o d e n z a h l   sowie  e i n e r   a u f w e n d i g e r e n   K o l o n n e n -  

k o n s t r u k t i o n .   F a s s t   m a n   die  v o r s t e h e n d   a u f g e f ü h r t e n   K r i t e r i e n  



z u s a m m e n ,   so  s p r i c h t   z u n ä c h s t   n i c h t s   d a f ü r ,   zum  Zwecke   d e r  

E n e r g i e e i n s p a r u n g ,   bei  der   V o r -   u n d / o d e r   N a c h d e s t i l l a t i o n   d i e  

A r b e i t s w e i s e   u n t e r   n o r m a l e m   D r u c k   d u r c h   eine  A r b e i t s w e i s e  

u n t e r   e r h ö h t e m   D r u c k   zu  e r s e t z e n .   Die  b e i m   e r f i n d u n g s g e m ä s s e n  

V e r f a h r e n   e r z i e l t e   E n e r g i e e i n s p a r u n g   w a r   d e s h a l b   d u r c h a u s   ü b e r -  

r a s c h e n d .  

Das  e r f i n d u n g s g e m ä s s e   V e r f a h r e n   w i r d   in  der   R e g e l   so  d u r c h g e -  

füh r t ,   dass  d i e   V o r d e s t i l l a t i o n   u n t e r   e r h ö h t e m - D r u c k   b e t r i e b e n  

w i r d ,   wobe i   die  d o r t   a n f a l l e n d e n   D ä m p f e   zur  K o l o n n e n b e h e i z u n g  

in  der  E x t r a k t i o n s s t u f e   g e n u t z t   w e r d e n ,   die  n o r m a l e r w e i s e   u n t e r  

N o r m a l d r u c k   ode r   u n t e r   m ä s s i g   e r h ö h t e m   D r u c k   bis  m a x i m a l   3  b a r  

b e t r i e b e n   w i r d .   In  der  E x t r a k t i o n s s t u f e   kann  dabei ,   was  in  d e r  

R e g e l   der   F a l l   s e in   wi rd ,   e ine   e i n -   ode r   m e h r s t u f i g e   E x t r a k t i v -  

d e s t i l l a t i o n   zur   A n w e n d u n g   g e l a n g e n .   E s   kann  a b e r   auch   e i n e  

F l ü s s i g - F l ü s s i g - E x t r a k t i o n   ode r   die  K o m b i n a t i o n   von  F l ü s s i g -  

F l ü s s i g - E x t r a k t i o n   und  E x t r a k t i v d e s t i l l a t i o n   e i n g e s e t z t  w e r d e n .  

E i n e   a n d e r e   V e r f a h r e n s v a r i a n t e   b e s t e h t   d a r i n ,   dass   die  der  E x -  

t r a k t i o n s s t u f e   n a c h g e s c h a l t e t e   D e s t i l l a t i o n   ( sogen .   N a c h d e s t i l l a -  

t ion) ,   die  der   w e i t e r e n   A u f t r e n n u n g   des  g e w o n n e n e n   E x t r a k t e s   i n  

v e r s c h i e d e n e   A r o m a t e n f r a k t i o n e n   d i en t ,   u n t e r   e r h ö h t e m   D r u c k  

b e t r i e b e n   w i r d ,   w o b e i   die  dor t   a n f a l l e n d e n   D ä m p f e   zur  K o l o n n e n -  

b e h e i z u n g   in  der   E x t r a k t i o n s s t u f e   g e n u t z t   w e r d e n ,   die  in  der   R e g e l  

w i e d e r u m   u n t e r   N o r m a l d r u c k   oder   m a s s i g   e r h ö h t e m   D r u c k   b i s  

m a x i m a l   3  b a r   b e t r i e b e n   w i r d .  

Die  in  der   V o r -   u n d / o d e r   N a c h d e s t i l l a t i o n   a n f a l l e n d e n   D ä m p f e  

k ö n n e n   n i ch t   zu r   B e h e i z u n g   der   E x t r a k t i o n s -   bzw.  E x t r a k t i v d e s t i l -  



l a t i o n s k o l o n n e n   sowie  der  d a z u g e h ö r i g e n   A b t r i e b s k o l o n n e n   g e n u t z t  

w e r d e n .   E in   Te i l   d i e s e r   D ä m p f e   kann  auch   im  i n d i r e k t e n   W ä r m e -  

a u s t a u s c h   zur  V o r w ä r m u n g   des  E i n s a t z p r o d u k t e s   h e r a n g e z o g e n  

w e r d e n .  

Das  in  der  V o r -   u n d / o d e r   N a c h d e s t i l l a t i o n   e i n z u h a l t e n d e   R ü c k f l u s s -  

v e r h ä l t n i s   w i r d   d a b e i   im  Sinne  der  E r f i n d u n g   n i ch t   a l l e i n  -   w i e  

sons t   ü b l i c h  -   d u r c h   die  zu  b e w ä l t i g e n d e   T r e n m a u f g a b e   b e s t i m m t .  

Das  R ü c k f l u s s v e r h ä l t n i s   und  die  B o d e n z a h l  w e r d e n   in  der   V o r -   u n d /  

oder   N a c h d e s t i l l a t i o n s k o l o n n e   v i e l m e h r   so  g e w ä h l t ,   das s   die  d a b e i  

am  Kopf  der   Ko lonne   a n f a l l e n d e   D ä m p f e m e n g e   für  die  K o l o n n e n b e -  

h e i z u n g   in  der   E x t r a k t i o n s s t u f e   s o w i e   die  g e g e b e n e n f a l l s   e r f o r d e r -  

l iche  V o r w ä r m u n g   des  E i n s a t z p r o d u k t e s   a u s r e i c h t .  

Als  E i n s a t z p r o d u k t e   für  das  e r f i n d u n g s g e m ä s s e   V e r f a h r e n   k o m -  

men   v o r z u g s w e i s e   K o k e r e i b e n z o l - D r u c k r a f f i n a t ,   h y d r i e r t e s   P y r o -  

l y s e b e n z i n ,   R e f o r m a t b e n z i n   sowie   a n d e r e   B e n z o l ,   T o l u o l  u n d  

Xylole   e n t h a l t e n d e   K o h l e n w a s s e r s t o f f g e m i s c h e   in  F r a g e .  

Wenn  die  V o r d e s t i l l a t i o n   u n t e r   e r h ö h t e m   D r u c k   b e t r i e b e n  - w i r d ,  

k ö n n e n   die  d a b e i   a n f a l l e n d e n   D ä m p f e   u n t e r   U m s t ä n d e n   e i n e n   h ö h e -  

r en   G e h a l t   an  b e s t i m m t e n   N i c h t a r o m a t e n ,   wie  z . B .   M e t h y l c y d o -  

hexan ,   a u f w e i s e n .   Da  j e d o c h   d i e se   D ä m p f e   nach   i h r e r   K o n d e n s a -  

t ion  das  E i n s a t z p r o d u k t   für  die  n a c h g e s c h a l t e t e   E x t r a k t i o n s s t u f e  

d a r s t e l l e n ,   k ö n n t e n   s ich   h i e r a u s   P r o b l e m e   e r g e b e n ,   we i l   d i e s e  

N i c h t a r o m a t e n   bei   A n w e n d u n g u n g   b e s t i m m t e r   L ö s u n g s m i t t e l   i n  

der  E x t r a k t i o n s s t u f e   nur   s eh r   s c h w e r   von  den  A r o m a t e n   a b z u t r e n -  

nen  s ind .   D i e s e   P r o b l e m e   w e r d e n   b e i m   e r f i n d u n g s g e m ä s s e n   V e r -  



f a h r e n   j e d o c h   d a d u r c h   v e r m i e d e n ,   dass   d a s s e l b e   an  die  V e r w e n -  

dung  von  N - s u b s t i t u i e r t e n   M o r p h o l i n e n   als  s e l e k t i v e s   L ö s u n g s m i t -  

tel   g e b u n d e n   is t .   H i e r b e i   hat   s i ch   i n s b e s o n d e r e   das  N - F o r m y l -  

m o r p h o l i n   als  g e e i g n e t e s   L ö s u n g s m i t t e l   e r w i e s e n .   Die  v o r s t e -  

hend   g e n a n n t e n   L ö s u n g s m i t t e l   k ö n n e n   dabe i   mi t   o d e r   ohne  W a s s e r -  

z u s a t z   e i n g e s e t z t   w e r d e n .   S o f e r n   ein  W a s s e r z u s a t z   zum  L ö s u n g s -  

m i t t e l   v o r g e s e h e n   is t ,   l i eg t   d i e s e r   n o r m a l e r w e i s e   z w i s c h e n   2  u n d  

15  G e w .  - %   bei   der  F l ü s s i g - F l ü s s i g - E x t r a k t i o n   und  z w i s c h e n   0 

und  8  Gew. -  %  bei  der   E x t r a k t i v d e s t i l l a t i o n .  

W e i t e r e   E i n z e l h e i t e n   des  e r f i n d u n g s g e m ä s s e n   V e r f a h r e n s   e r -  

g e b e n   s i c h   aus  den  v o r l i e g e n d e n   U n t e r a n s p r ü c h e n   sowie   der  n a c h -  

f o l g e n d e n   V e r f a h r e n s e r l ä u t e r u n g   an  Hand  der  b e i d e n   in  den  A b b i l -  

dungen   d a r g e s t e l l t e n   F l i e s s - S c h e m a t a .  

D i e  A b b i l d u n g e n   z e i g e n   h i e r b e i   f o l g e n d e s  :  

F ig .   1  e i n   F l i e s s - S c h e m a   für   die  V e r f a h r e n s v e r l a u f ,   w e n n  

die  V o r d e s t i l l a t i o n   u n t e r   e r h ö h t e m   D r u c k   b e t r i e b e n  

w i r d   und  die  E x t r a k t i o n s s t u f e   als  E x t r a k t i v d e s t i l l a -  

t i ons   a u s g e b i l d e t   i s t  

u n d  

F ig .   2  ein  F l i e s s - S c h e m a   für   den  V e r f a h r e n s v e r l a u f ,   w e n n  

die  E x t r a k t i o n s s t u f e   als   K o m b i n a t i o n   von  F l ü s s i g -  

F l ü s s i g - E x t r a k t i o n   und  E x t r a k t i v d e s t i l l a t i o n   a u s g e b i l -  

det  ist   und  die  N a c h d e s t i l l a t i o n   u n t e r   e r h ö h t e m   D r u c k  

b e t r i e b e n   w i r d .  



Die  d a r g e s t e l l t e n   F l i e s s - S c h e m a t a   z e i g e n   nur   die  für  die  V e r f a h -  

r e n s e r l ä u t e r u n g   u n b e d i n g t  n o t w e n d i g e n   E i n r i c h t u n g e n ,   w ä h r e n d  

s o n s t i g e   N e b e n e i n r i c h t u n g e n ,   wie  z u m   B e i s p i e l   V e n t i l e   und  P u m -  

pen,   n i c h t   d a r g e s t e l l t   s ind.   Bei  dem  in  F i g .   1  b e s c h r i e b e n e n  

F l i e s s - S c h e m a   w i r d   die  V o r d e s t i l l a t i o n s k o l o n n e   1  u n t e r   e r h ö h t e m  

D r u c k   b e t r i e b e n .   Das   als  E i n s a t z p r o d u k t   d i e n e n d e   a r o r n a t e n h a l -  

t ige  K o h l e n w a s s e r s t o f f g e m i s c h   w i r d   ü b e r   die  L e i t u n g   5  und  d i e  

W ä r m e a u s t a u s c h e r   3  und  4  in  den  m i t t l e r e n   T e i l   der   mit   B ö d e n  

v e r s e h e n e n   V o r d e s t i l l a t i o n s k o l o n n e   1  e i n g e l e i t e t .   Am  F u s s e   d i e -  

s e r   Kolonne   b e f i n d e t   s i ch   d e r , S u m p f u m l a u f k o c h e r   2,  d e s s e n   R ö h -  

r e n s y s t e m   mit   H o c h d r u c k d a m p f   ode r   ü b e r   e i n e n   n i c h t   d a r g e s t e l l -  

ten  Ofen  b e h e i z t   w e r d e n   kann.   Das  d a m p f f ö r m i g e   K o p f p r o d u k t  

der   V o r d e s t i l l a t i o n   w i r d   übe r   die  L e i t u n g   6  am  Kopf   der   V o r d e s t i l -  

l a t i o n s k o l o n n e   1  a b g e z o g e n .   Im  v o r l i e g e n d e   F a l l e   w i r d   der   D a m p f -  

s t r o m   in  der  L e i t u n g   6  in  zwei   T e i l s t r ö m e   a u f g e t e i l t .   De r   g r ö s s e -  

re  T e i l s t r o m   g e l a n g t   h i e r b e i   übe r   die  L e i t u n g   7  in  das  R ö h r e n -  

s y s t e m   des  S u m p f u m l a u f k o c h e r s   8,  in  dem  die  f ü h l b a r e   W ä r m e  

der   D ä m p f e   zur  B e h e i z u n g   der   A b t r i e b s k o l o n n e   9  g e n u t z t   w i r d .  

G l e i c h z e i t i g   w i r d   ein  T e i l s t r o m   der   D ä m p f e   aus   der   L e i t u n g   7 

ü b e r   die  L e i t u n g   10  a b g e z w e i g t   und  d u r c h   das  R ö h r e n s y s t e m   d e s  

S u m p f u m l a u f k o c h e r s   11  g e l e i t e t ,   de r   der   B e h e i z u n g   der   E x t r a k t i v -  

d e s t i l l a t i o n s k o l o n n e   12  d i e n t .  

G l e i c h z e i t i g   g e l a n g t   a u s s e r d e m   der   k l e i n e r e   T e i l s t r o m   der  K o p f -  

p r o d u k t d ä m p f e   aus  der   L e i t u n g   6  ü b e r   die  L e i t u n g   13  in  d a s  

R ö h r e n s y s t e m   des  i n d i r e k t e n   W ä r m e a u s t a u s c h e r s   3,  in  dem  d i e  

f ü h l b a r e   W ä r m e   der  D ä m p f e   zur  V o r w ä r m u n g   des  E i n s a t z p r o -  

duk te s   g e n u t z t   w i r d .   Die  h i n t e r   dem  W ä r m e a u s t a u s c h e r   3  u n d  



den  S u m p f u m l a u f k o c h e r n   8  und  11  a n f a l l e n d e n   K o n d e n s a t e   g e l a n -  

gen,  wie  im  F l i e s s - S c h e m a   d a r g e s t e l l t   w i rd ,   zur  S a m m e l l e i t u n g  

14,  die  zum  S a m m e l b e h ä l t e r   16  f ü h r t .   In  d i e s e m   wi rd   das  k o n -  

d e n s i e r t e   K o p f p r o d u k t   aus   der   V o r d e s t i l l a t i o n s k o l o n n e   1  g e s a m -  

m e l t .   Über   die  L e i t u n g   17  w i r d   d a s s e l b e   aus  dem  S a m m e l b e h ä l -  

t e r   16  a b g e z o g e n .   Die  L e i t u n g   17  f ü h r t   zum  Kopf  der  V o r d e s t i l -  

l a t i o n s k o l o n n e   1,  so  das s   ein  k l e i n e r   T e i l   des  K o p f p r o d u k t e s   a l s  

R ü c k l a u f   w i e d e r   auf  die  V o r d e s t i l l a t i o n s k o l o n n e   1  a u f g e g e b e n  

w e r d e n   kann .   Die  H a u p t m e n g e   d e s s e l b e n   w i r d   j e d o c h   ü b e r   d i e  

L e i t u n g   18  als  E i n s a t z p r o d u k t   in  den  m i t t l e r e n   Te i l   der  m i t   B ö -  

den  v e r s e h e n e n   E x t r a k t i v d e s t i l l a t i o n s k o l o n n e   12  e i n g e l e i t e t .  

In  de r   E x t r a k t i o n s s t u f e ,   d .h .   in  d e r   E x t r a k t i v d e s t i l l a t i o n s k o l o n n e  

12  und  der  d a z u g e h ö r i g e n   A b t r i e b s k o l o n n e   9,  w i r d   bei   e i n e m   D r u c k  

g e a r b e i t e t ,   de r   b e t r ä c h t l i c h   u n t e r   d e m   B e t r i e b s d r u c k   der   V o r -  

d e s t i l l a t i o n s k o l o n n e   1  l i e g t .   Im   ü b r i g e n   w i r d   die  E x t r a k t i o n s s t u f e  

n a c h   den  b e k a n n t e n   P r i n z i p i e n   de r   E x t r a k t i v d e s t i l l a t i o n   b e t r i e b e n .  

Das   h e i s s t ,   die  N i c h t a r o m a t e n   des  E i n s a t z p r o d u k t e s   w e r d e n   ü b e r  

die  L e i t u n g   19  ü b e r   K o p f  a u s   der   E x t r a k t i v d e s t i l l a t i o n s k o l o n n e   12 

a b g e z o g e n ,   w ä h r e n d   d e r   a r o m a t e n h a l t i g e   E x t r a k t   aus   dem  S u m p f  

d i e s e r   Ko lonne   ü b e r   die  L e i t u n g   20  e n t f e r n t   und  in  die  A b t r i e b s -  

k o l o n n e  9   e i n g e l e i t e t   w i r d .   In  d i e s e r   w e r d e n   die  a l s   E x t r a k t   g e -  

w o n n e n e n   A r o m a t e n   d e s t i l l a t i v   von  dem  e b e n f a l l s   im  E x t r a k t   e n t -  

h a l t e n e n   s e l e k t i v e n   L ö s u n g s m i t t e l   a b g e t r e n n t .   L e t z t e r e s   w i r d  

ü b e r   die  L e i t u n g   21  aus   dem  S u m p f   der   A b t r i e b s k o l o n n e   9  a b g e z o -  

gen  und  am  Kopf  der   E x t r a k t i v d e s t i l l a t i o n s k o l o n n e   12  w i e d e r   a u f -  

g e g e b e n ,   w ä h r e n d   g l e i c h z e i t i g   die  g e w o n n e n e n   A r o m a t e n   die  A b -  

t r i e b s k o l o n n e   9  als  K o p f p r o d u k t   ü b e r   die  L e i t u n g   22  v e r l a s s e n .  



D u r c h   die  L e i t u n g   23  kann   g e g e b e n e n f a l l s   f r i s c h e s   L ö s u n g s m i t t e l  

in  den  L ö s u n g s m i t t e l k r e i s l a u f   e i n g e s p e i s t   w e r d e n .  

Das   S u m p f p r o d u k t   aus  der   V o r d e s t i l l a t i o n s k o l o n n e   1  w i r d   d u r c h  

die  L e i t u n g   24  a b g e z o g e n   und  g e l a n g t   übe r   den  W ä r m e a u s t a u s c h e r  

4  in  den  S a m m e l b e h ä l t e r   25,  von  dem  aus  es  ü b e r   die  L e i t u n g   15 

s e i n e r   w e i t e r e n   V e r w e n d u n g   z u g e f ü h r t   w i r d .   Im  W ä r m e a u s t a u -  

s c h e r   4  w i r d   die  im  S u m p f p r o d u k t   e n t h a l t e n e   W ä r m e   in  i n d i r e k -  

ten  W ä r m e a u s t a u s c h   auf  das  E i n s a t z p r o d u k t   in  der   L e i t u n g   5 ü b e r -  

t r a g e n .  

Das   in  dem  F l i e s s - S c h e m a   in  F ig .   2  d a r g e s t e l l t e   V e r f a h r e n   g e -  

l ang t   vor   a l l e m   dann  zum  E i n s a t z ,   wenn  aus  dem  a r o m a t e n h a l t i -  

gen  E i n s a t z p r o d u k t   n e b e n   der   B e n z o l f r a k t i o n   auch   eine  T o l u o l -  

und  X y l o l f r a k t i o n   g e w o n n e n   w e r d e n   so l l .   Das  E i n s a t z p r o d u k t  

w i r d   h i e r b e i   über   die  L e i t u n g   26  in  den  m i t t l e r e n   T e i l   des  m i t  

B ö d e n   v e r s e h e n e n   F l ü s s i g - F l ü s s i g - E x t r a k t o r s   27  e i n g e l e i t e t .  

Die  L ö s u n g s m i t t e l a u f g a b e   e r f o l g t   h i e r b e i   ü b e r   die  L e i t u n g   28  a m  

Kopf  des  F l ü s s i g - F l ü s s i g - E x t r a k t o r s   27.  Das  bei   der   F l ü s s i g -  

F l ü s s i g - E x t r a k t i o n   a n f a l l e n d e   R a f f i n a t   w i r d   ü b e r   die  L e i t u n g   29  

a b g e z o g e n ,   w ä h r e n d   de r   a n f a l l e n d e   E x t r a k t   ü b e r   die  L e i t u n g   30 

in  den  m i t t l e r e n   T e i l   der   n a c h g e s c h a l t e t e n   E x t r a k t i v d e s t i l l a t i o n s -  

k o l o n n e   31  g e l a n g t .   D i e s e   Ko lonne   ist  e b e n f a l l s   mi t   B ö d e n   v e r -  

s e h e n   und  w i r d   übe r   die  L e i t u n g  3 2   mi t   dem  e r f o r d e r l i c h e n   L ö -  

s u n g s m i t t e l   v e r s o r g t .   Die  L ö s u n g s m i t t e l a u f g a b e   e r f o l g t   h i e r b e i  

a u f  d e n   O b e r t e i l   der  E x t r a k t i v d e s t i l l a t i o n s k o l o n n e   31.  Das  b e i  

der   E x t r a k t i v d e s t i l l a t i o n s k o l o n n e   a n f a l l e n d e   K o p f p r o d u k t   w i r d  

ü b e r   die  L e i t u n g   33  a b g e z o g e n   und  als  sogen .   G e g e n l ö s u n g s m i t t e l  



in  den  U n t e r t e i l   des  F l ü s s i g - F l ü s s i g - E x t r a k t o r s   27  e i n g e l e i t e t .  

D e r   s i ch   im  S u m p f   der   E x t r a k t i v d e s t i l l a t i o n s k o l o n n e   31  a n s a m -  

m e l n d e   E x t r a k t   g e l a n g t   ü b e r   die  L e i t u n g   34  in  die  A b t r i e b s k o l o n -  

ne  35,  in  der   die  im  E x t r a  k t   e n t h a l t e n e n   A r o m a t e n   d e s t i l l a t i v  

vom  L ö s u n g s m i t t e l   g e t r e n n t   w e r d e n .   L e t z t e r e s   s a m m e l t   s i c h  

im  S u m p f   de r   A b t r i e b k o l o n n e   35  und  w i r d   übe r   die  L e i t u n g e n   2 8  

und  3 2  . s e i n e r   W i e d e r v e r w e n d u n g   z u g e f ü h r t .   Das   K o p f p r o d u k t  

der   A b t r i e b s k o l o n n e   35  e n t h ä l t   d a g e g e n   die  A r o m a t e n   und  m u s s  

e i n e r   w e i t e r e n   F r a k t i o n i e r u n g   u n t e r w o r f e n   w e r d e n .  

F ü r   d i e s e n   Z w e c k   s ind  die  n a c h g e s c h a l t e t e n   D e s t i l l a t i o n s k o l o n -  

nen  36,  37  und  38  v o r g e s e h e n ,   die  in  d i e s e m   F a l l e   u n t e r   h ö h e r e m  

D r u c k   und  be i   h ö h e r e m   T e m p e r a t u r n i v e a u   b e t r i e b e n   w e r d e n   a l s  

die  K o l o n n e n   der   E x t r a k t i o n s s t u f e ,   die  h ie r   aus  dem  F l ü s s i g -  

F l ü s s i g - E x t r a k t o r   27,  der   E x t r a k t i v d e s t i l l a t i o n s k o l o n n e   31  u n d  

der   A b t r i e b s k o l o n n e   35  b e s t e h t .   H i e r b e i   w i r d   das  K o p f p r o d u k t  

a u s   der   A b t r i e b s k o l o n n e   35  z u n ä c h s t   übe r   die  L e i t u n g   39  in  d e n  

m i t t l e r e n   T e i l   der   D e s t i l l a t i o n s k o l o n n e   36  e i n g e l e i t e t ,   die  für  d i e  

B e n z o l a b t r e n n u n g   v o r g e s e h e n   i s t .   Die  D e s t i l l a t i o n s k o l o n n e   36  

w e i s t   h i e r b e i   e b e n s o   wie  die  D e s t i l l a t i o n s k o l o n n e n   37  und  38  

E i n b a u t e n   au f ,   wobe i   es  s i ch   a m  a u s   der  D e s t i l l a t i o n s t e c h n i k  

b e k a n n t e   E i n b a u t e n ,   w i e  z .  B .   B ö d e n   oder   F ü l l k ö r p e r   ode r   d e r -  

g l e i c h e n , h a n d e l n   kann .   Das   B e n z o l   w i r d   in  der   D e s t i l l a t i o n s -  

k o l o n n e   36  als  K o p f p r o d u k t   a b d e s t i l l i e r t .   Die  B e n z o l d ä m p f e  

w e r d e n   d u r c h   die  L e i t u n g   40  a b g e z o g e n   und  d u r c h   den  W ä r m e -  

a u s t a u s c h e r   41  g e l e i t e t ,   der   an  der   A b t r i e b s k o l o n n e   35  i n s t a l -  

l i e r t   i s t .   In  dem  W ä r m e a u s t a u s c h e r   41  w i rd   ein  w a s s e r h a l t i g e r  

p r o d u k t s t r o m   aus  der  A b t r i e b s k o l o n n e   35  im  i n d i r e k t e n   W ä r m e -  



a u s t a u s c h   m i t   den  B e n z o l d ä m p f e n   z w e c k s   E r z e u g u n g   von  s o g e n .  

S t r i p p d a m p f   e r h i t z t .   H i e r b e i   e r f o l g t   g l e i c h z e i t i g   die  K o n d e n s a -  

t ion  der  B e n z o l d ä m p f e ,   so  dass   das  B e n z o l   als  f l ü s s i g e s   P r o d u k t  

in  den  S a m m e l b e h ä l t e r   42  g e l a n g t ,   aus  dem  es  s e i n e r   w e i t e r e n  

V e r w e n d u n g   z u g e f ü h r t   w i r d .  

Das  S u m p f p r o d u k t   aus   der  D e s t i l l a t i o n s k o l o n n e   36  g e l a n g t   w ä h -  

r e n d d e s s e n   ü b e r   die  L e i t u n g   43  in  die  D e s t i l l a t i o n s k o l o n n e   3 7 ,  

die  der  T o l u o l a b t r e n n u n g   d i en t .   Das   als   K o p f p r o d u k t   d i e s e r  

Ko lonne   a n f a l l e n d e   d a m p f f ö r m i g e   T o l u o l   w i r d   über   die  L e i t u n g   4 4  

a b g e z o g e n   und  d u r c h   den  S u m p f u m l a u f k o c h e r   45  g e l e i t e t ,   de r   e b e n -  

fa l l s   an  der   A b t r i e b s k o l o n n e   35  i n s t a l l i e r t   i s t .   Im  S u m p f u m l a u f -  

k o c h e r   45  e r f o l g t   dabe i   w i e d e r u m   e ine   K o n d e n s a t i o n   des  d a m p f -  

f ö r m i g e n   P r o d u k t e s ,   so  dass  d a s   T o l u o l   im  f l ü s s i g e n   Z u s t a n d e  

in  den  S a m m e l b e h ä l t e r   46  g e l a n g t .   Übe r   die  B y p a e s - L e i t u n g   47 

kann  g e g e b e n e n f a l l s   ein  Te i l   der  T o l u o l d ä m p f e   aus  der  L e i t u n g   4 4  

a b g e z w e i g t   und  zur  B e h e i z u n g   des  S u m p f u m l a u f k o c h e r s   48  d e r  

D e s t i l l a t i o n s k o l o n n e   36  h e r a n g e z o g e n   w e r d e n .   Die  B y p a s s - L e i -  

tung  47  m ü n d e t   Babei   vor   dem  S a m m e l b e h ä l t e r   46  w i e d e r   in  d i e  

L e i t u n g   4 4 .  

Das   S u m p f p r o d u k t   aus  der  D e s t i l l a t   i o n s k o l o n n e   37  w i r d   s c h l i e s s -  

l ich  ü b e r   die  L e i t u n g   49  in  die  l e t z t e   D e s t i l l a t i o n s k o l o n n e   38  e i n -  

g e l e i t e t ,   die  der   X y l o l a b t r e n n u n g   d i e n t .   Die  Xylole   w e r d e n   h i e r -  

bei  als  K o p f p r o d u k t   a b d e s t i l l i e r t   und  die  x y l o l h a l t i g e n   D ä m p f e   g e -  

l a n g e n   d u r c h   die  L e i t u n g   50  in  den  S u m p f u m l a u f k o c h e r   51  der  E x -  

t r a k t i v d e s t i l l a t i o n s k o l o n n e   31.  In  d i e s e m   e r f o l g t   w i e d e r u m   d i e  

v o l l s t ä n d i g e   K o n d e n s a t i o n   der  D ä m p f e ,   so  dass   die  Xylo le   s c h l i e s e -  



l i ch   im  f l ü s s i g e n   Z u s t a n d e   in  den  S a m m e l b e h ä l t e r   52  g e l a n g e n ,   v o n  

wo  aus  sie  der   w e i t e r e n   V e r a r b e i t u n g   ( A u f t r e n n u n g )   z u g e f ü h r t   w e r -  

den  k ö n n e n .   Das  S u m p f p r o d u k t   der   D e s t i l l a t i o n s k o l o n n e   38  w i r d  

s c h l i e s s l i c h   d u r c h   d ie   L e i t u n g   53  a b g e z o g e n   und  e n t h ä l t   noch   S p u -  

r e n   von  C 9 - A r o m a t e n .  

Die  n a c h f o l g e n d e n   V e r f a h r e n s b e i s p i e l e   s o l l e n   die  W i r k s a m k e i t   d e r  

e r f i n d u n g s g e m ä s s e n   A r b e i t s w e i s e   u n t e r   B e w e i s   s t e l l e n .  

B e i s p i e l   1 :  D i e s e s  B e i s p i e l   b e t r i f f t   die  G e w i n n u n g   von  R e i n b e n z o l  

aus   e i n e m   d r u c k r a f f i n i e r t e n   K o k e r e i r o h b e n z o l ,   wobe i   das  E i n s a t z -  

p r o d u k t   g e m ä s s   d e m   F l i e s s - S c h e m a   in  F i g .   1  z u n ä c h s t   e i n e r   V o r -  

d e s t i l l a t i o n   u n t e r w o r f e n   w i r d   und  das  d a b e i   a n f a l l e n d e   K o p f p r o d u k t  

in  e i n e r   E x t r a k t i v d e s t i l l a t i o n   mi t   N - F o r m y l m o r p h o l i n   a ls   s e l e k t i -  

v e m   L ö s u n g s m i t t e l   w e i t e r b e h a n d e l t   w i r d .  

D a s   E i n s a t z p r o d u k t   hat   h i e r b e i   f o l g e n d e   Z u s a m m e n s e t z u n g  :  



Im  T e i l   A  des  V e r s u c h e s   w i r d   nach   dem  S tande   der  T e c h n i k   g e -  

a r b e i t e t .   Das  h e i s s t ,   das  E i n s a t z p r o d u k t   w i r d   e i n e r   V o r d e s t i l -  

l a t i o n   bei  n o r m a l e m   D r u c k   ( D r u c k   am  K o l o n n e n k o p f   m a x i m a l  

1,  1  ba r )   u n t e r w o r f e n ,   w o b e i   das  a n f a l l e n d e   K o p f p r o d u k t   in  d i e  

n a c h g e s c h a l t e t e   E x t r a k t i v d e s t i l l a t i o n s k o l o n n e   e i n g e l e i t e t   w i r d ,  

die  mi t   e i n e m   D r u c k   von  2  bar   b e t r i e b e n   w i r d .   Ein   W ä r m e v e r -  

bund   im  Sinne  der   v o r l i e g e n d e n   E r f i n d u n g   f inde t   in  d i e s e m   F a l l e  

z w i s c h e n   der  V o r d e s t i l l a t i o n   und  der  E x t r a k t i v s t u f e   n i ch t   s t a t t .  

Das   als  K o p f p r o d u k t   der   A b t r i e b s k o l o n n e   g e w o n n e n e   R e i n b e n z o l  

e n t h ä l t   100  ppm  T o l u o l   und  350  ppm  N i c h t a r o m a t e n   als  V e r u n -  

r e i n i g u n g e n .   Die  B e n z o l a u s b e u t e   b e t r ä g t   h i e r b e i   99, 8  % .  D e r  

G e s a m t w ä r m e b e d a r f   des  V e r f a h r e n s   b e t r ä g t  h i e r b e i  :  .  

In  T e i l   B  des  V e r s u c h e s   w u r d e   d a g e g e n   bei   g l e i c h e m   E i n s a t z p r o -  

dukt  die  V o r d e s t i l l a t i o n   u n t e r   f o l g e n d e n   B e d i n g u n g e n   d u r c h g e f ü h r t :  

Die  A r b e i t s b e d i n g u n g e n   in  der   E x t r a k t i o n s s t u f e   ( E x t r a k t i v d e s t i l l a -  

t ion   +  A b t r i e b )   w u r d e   g e g e n ü b e r   T e i l   A  nur   i n s o f e r n   g e r i n g f ü g i g  

v e r ä n d e r t ,   dass   w e g e n   des  h ö h e r e n   M e t h y l c y c l o h e x a m g e h a l t e s  



des  K o p f p r o d u k t e s   der   V o r d e s t i l l a t i o n   der  A n t e i l   des  in  der   E x -  

t r a k t i v d e s t i l l a t i o n   v e r w e n d e t e n   L ö s u n g s m i t t e l s   g e r i n g f ü g i g   e r h ö h t  

w u r d e .   R e i n h e i t   und  A u s b e u t e   des  g e w o n n e n e n   B e n z o l s   e n t s p r e -  

c h e n d a b e i   p r a k t i s c h   den  E r g e b n i s s e n   in  Te i l   A.  E r f i n d u n g s g e -  

m ä s s   w e r d e n   j e d o c h   die  K o p f p r o d u k t d ä m p f e   der   V o r d e s t i l l a t i o n  

zur  K o l o n n e n b e h e i z u n g   in  der  E x t r a k t i o n s s t u f e   h e r a n g e z o g e n ,  

w o b e i   s i ch   für  den  W ä r m e b e d a r f   des  V e r f a h r e n s   f o l g e n d e   S i t u a -  

t ion  e r g i b t  :  

Im  V e r g l e i c h   zur   V o r d e s t i l l a t i o n   bei   N o r m a l d r u c k   (Te i l   A)  is t   d e r  

W ä r m e b e d a r f   der  V o r d e s t i l l a t i o n   bei   e r h ö h t e m   D r u c k   (Te i l   B )  

t r o t z   e i n e s   e t w a s   h ö h e r e n   R ü c k f l u s s v e r h ä l t n i s s e s   n i e d r i g e r ,   w e i l  

be i   d e m   a n g e w a n d t e n   D r u c k   die  V e r d a m p f u n g s w ä r m e   um  ca.  30  % 

n i e d r i g e r   i s t .   Bei   der   e - r f i n d u n g s g e m ä s s e n   A r b e i t s w e i s e   is t   e s  

a u s s e r d e m   n i ch t   e r f o r d e r l i c h ,   den  W ä r m e b e d a r f   der   E x t r a k t i o n s -  

s tufe   in  F o r m   g e s o n d e r t e r   E n e r g i e   ( v o r z u g s w e i s e   D a m p f )   a u f z u -  

b r i n g e n .   D i e s e r   W ä r m e b e d a r f   w i r d   v i e l m e h r   v o l l s t ä n d i g   d u r c h  

den  W ä r m e i n h a l t   der   K o p f p r o d u k t d ä m p f e   der  V o r d e s t i l l a t i o n   g e -  

d e c k t .   Die  K o p f p r o d u k t d a m p f t e m p e r a t u r   von  209 °  C  i s t   h i e r b e i  

vö l l i g   a u s r e i c h e n d .   T a t s ä c h l i c h   s ind  n o r m a l e r w e i s e   für  die  B e - .  

h e i z u n g   der   E x t r a k t i o n s s t u f e   nur   80 -   90  %  der   K o p f p r o d u k t -  

d a m p f m e n g e   e r f o r d e r l i c h ,   so  da s s   der   R e s t   für  die  V o r w ä r m u n g  

des  E i n s a t z p r o d u k t e s   g e n u t z t   w e r d e n   kann .   D e r   G e s a m t w ä r m e -  

b e d a r f   für  Te i l   B  ist  d e s h a l b   i n s g e s a m t   nur   mi t   1  2 7 0 k  J / k g   B e n -  

zol  a n z u s e t z e n .  



Ein  V e r g l e i c h   von  Te i l   A  mit   T e i l   B  e r g i b t   d e s h a l b ,   dass   für  T e i l  

B  n u r  

des  W ä r m e b e d a r f e s   von  T e i l   A  e r f o r d e r l i c h   s ind .   Die  e r z i e l t e  

E n e r g i e e i n s p a r u n g   b e t r ä g t   s o m i t   46  % . 

B e i s p i e l   2 :  D i e s e s   B e i s p i e l   b e t r i f f t   die  G e w i n n u n g   von  R e i n b e n -  

zol  aus  e i n e m   v o l l h y d r i e r t e n   P y r o l y s e b e n z i n .   Das   E i n s a t z p r o d u k t  

hat  d a b e i   f o l g e n d e   Z u s a m m e n s e t z u n g  :  

Die  V e r s u c h s d u r c h f ü h r u n g   e n t s p r i c h t   h i e r b e i   p r i n z i p i e l l   der   i m  

B e i s p i e l   1  g e w ä h l t e n   A r b e i t s w e i s e .  



F ü r   Te i l   A  ( V o r d e  s t i l l a t i o n   u n t e r   N o r m a l d r u c k )   e r g i b t   s ich   h i e r -  

be i   f o l g e n d e r   W ä r m e b e d a r f  :  

Das   g e w o n n e n e   R e i n b e n z o l   e n t h ä l t   d a b e i   noch   100  ppm  T o l u o l   u n d  

400  ppm  N i c h t a r o m a t e n   a ls   V e r u n r e i n i g u n g e n .  

In  T e i l   B  w i rd   die  V o r d e s t i l l a t i o n   d a g e g e n   u n t e r   f o l g e n d e n   B e -  

d i n g u n g e n   d u r c h g e f ü h r t  :  

F ü r   den  W ä r m e b e d a r f   e r g e b e n   s i c h   d a b e i   f o l g e n d e   W e r t e  :  

Da  j e d o c h   auch   h i e r   der   W ä r m e b e d a r f   der   E x t r a k t i o n s s t u f e   v o l l -  

s t ä n d i g   d u r c h   den  W ä r m e i n h a l t   der   K o p f p r o d u k t d ä m p f e   de r   V o r -  

d e s t i l l a t i o n   g e d e c k t   w i r d ,   e r g i b t   sich  für  den  W ä r m e b e d a r f   v o n  

T e i l   B  g e g e n ü b e r   T e i l   A  f o l g e n d e   R e c h n u n g  :  



Die  e r z i e l t e   E n e r g i e e i n s p a r u n g   b e t r ä g t   s o m i t   3 8  %  .  

B e i s p i e l   3 :  W ä h r e n d   i n  den   B e i s p i e l e n   1  und  2  das  in  F ig .   1 

d a r g e s t e l l t e   F l i e s s - S c h e m a   zur  A n w e n d u n g   g e l a n g t ,   b e t r i f f t   d i e -  

ses   B e i s p i e l   die  A u f a r b e i t u n g   e ine s   s o g e n .   R e f o r m a t b e n z i n s ,   w o -  

bei   das  F l i e s s - S c h e m a   g e m ä s s   F ig .   2  e i n g e s e t z t   w i r d .   Das  E i n -  

s a t z p r o d u k t   hat  h i e r b e i   f o lgende   Z u s a m m e n s e t z u n g  :  

In  der   E x t r a k t i o n s s t u f e ,   die  aus  e i n e r   F l ü s s i g - F l ü s s i g -   E x t r a k -  

t ion ,   der  E x t r a k t i v d e s t i l l a t i o n   sowie   der   A b t r i e b s k o l o n n e   b e s t e h t ,  

w i r d   aus  dem  E i n s a t z p r o d u k t   z u n ä c h s t   u n t e r   V e r w e n d u n g   v o n  

N - F o r m y l m o r p h o l i n   a ls   s e l e k t i v e m   L ö s u n g s m i t t e l   das  von  d e n  

N i c h t a r o m a t e n   b e f r e i t e   A r o m a t e n g e m i s c h   g e w o n n e n .   A n s c h l i e s s e n d  

w i r d   d i e s e s   A r o m a t e n g e m i s c h   in  den  n a c h g e s c h a l t e t e n   D e s t i l l a t i o n s -  

k o l o n n e n   ( N a c h d e s t i l l a t i o n )   in  s e ine   B e s t a n d t e i l e   a u f g e t r e n n t .   B e -  

z ü g l i c h   w e i t e r e r   E i n z e l h e i t e n   w i r d   auf  die  V e r f a h r e n s b e s c h r e i b u n g  

zu  F ig .   2  v e r w i e s e n .   D e r   F l ü s s i g - F l ü s s i g - E x t r a k t o r   27  w i r d   d a -  

bei   bei  e i n e m   D r u c k   von  1  ba r ,   die  E x t r a k t i v d e s t i l l a t i o n s k o l o n n e   31 

bei   e i n e m   D r u c k   von  1,  5  bar   und  die  A b t r i e b s k o l o n n e   (35)  bei  e i n e m  

D r u c k   von  1,  5  ba r   b e t r i e b e n .   Als  s e l e k t i v e s   L ö s u n g s m i t t e l   g e l a n g t  



w i e d e r u m   N - F o r m y l m o r p h o l i n   zur  A n w e n d u n g  .  

In  Te i l   A  des  V e r s u c h s ,   der  w i e d e r u m   die  A r b e i t s w e i s e   n a c h   d e m  

S tande   der  T e c h n i k   b e t r i f f t ,   w i r d   die  N a c h d e s t i l l a t i o n   in  den  D e s t i l -  

l a t i o n s k o l o n n e n   36,  37  und  38  u n t e r   N o r m a l d r u c k   bzw.   n u r   g e r i n g -  

fügig   e r h ö h t e m   D r u c k   b e t r i e b e n ,   w o b e i   s o w o h l   für  die  E x t r a k t i o n s -  

s tufe   als  auch   für  die  N a c h d e s t i l l a t i o n   e ine   g e s o n d e r t e   B e h e i z u n g  

j e d e r   Ko lonne   e r f o r d e r l i c h   i s t .   F ü r   den  W ä r m e b e d a r f   e r g i b t   s i c h  

in  d i e s e m   F a l l e   f o l g e n d e   R e c h n u n g  :  

Im  T e i l   B  des  V e r s u c h e s   w i r d   d a g e g e n   die  N a c h d e s t i l l a t i o n   u n t e r  

e r h ö h t e m   D r u c k   d u r c h g e f ü h r t ,   w o b e i   in  d e n  e i n z e l n e n   D e s t i l l a t i o n s -  

k o l o n n e n   f o l g e n d e   B e d i n g u n g e n   e i n g e h a l t e n   w e r d e n  :  

Die  in  den  D e s t i l l a t i o n s k o l o n n e n   36,  37  und  38  a n f a l l e n d e n   K o p f -  

p r o d u k t d ä m p f e   w e r d e n   g e m ä s s   der .   V e r f a h r e n s b e s c h r e i b u n g   z u  

F i g .   2  zur   K o l o n n e n b e h e i z u n g   in  der   E x t r a k t i o n s s t u f e   g e n u t z t   u n d  



d e c k e n   d e r e n   W ä r m e b e d a r f   v o l l s t ä n d i g .   Bei  der  e r f i n d u n g s g e -  

m ä s s e n   A r b e i t s w e i s e   ist  d e s h a l b   nur   der  Wärme be   da r f   der   N a c h -  

d e s t i l l a t i o n   zu  b e r ü c k s i c h t i g e n .   D i e s e r   l iegt   bei  2  160  kg  J / k g  

A r o m a t e n .   Bei   g l e i c h e r   A u s b e u t e   und  g l e i c h e r   R e i n h e i t   d e r  

g e w o n n e n e n   A r o m a t e n   e r g i b t   s i ch   d a h e r   für  den  W ä r m e b e d a r f  

von  T e i l   B  g e g e n ü b e r   Te i l   A  f o l g e n d e   R e c h n u n g  :  

Die  E n e r g i e e i n s p a r u n g   b e t r ä g t   s o m i t   31, 5  %  .  

Die  v o r l i e g e n d e n   B e i s p i e l e   b e l e g e n   die  W i r k s a m k e i t   des  e r f i n -  

d u n g s g e m ä s s e n   V e r f a h r e n s   und  z e i g e n ,   dass   d a m i t   be i   g l e i c h e r  

R e i n h e i t   und  A u s b e u t e   der   g e w o n n e n e n   A r o m a t e n   ganz  b e t r ä c h t -  

l i che   E n e r g i e e i n s p a r u n g e n   e r z i e l t   w e r d e n   k ö n n e n .  



1.  V e r f a h r e n   zur  G e w i n n u n g   r e i n e r   A r o m a t e n   aus  K o h l e n -  

w a s s e r s t o f f g e m i s c h e n ,   die  n e b e n   d i e s e n   A r o m a t e n   e i n e n  

b e l i e b i g   hohen   G e h a l t   an  N i c h t a r o m a t e n   e n t h a l t e n ,   d u r c h  

F l ü s s i g - F l ü s s i g - E x t r a k t i o n   u n d / o d e r   E x t r a k t i v d e s t i l l a t i o n  

mi t   N - s u b s t i t u i e r t e n   M o r p h o l i n e n   als   s e l e k t i v e m   L ö s u n g s -  

m i t t e l ,   w o b e i   der   E x t r a k t i o n s s t u f e   e ine  V o r -   u n d / o d e r  

n a c h d e s t i l l a t i o n   z u g e o r d n e t   ist ,   d a d u r c h  g e k e n n z e i c h n e t ,  

das s   die  V o r -   u n d / o d e r   N a c h d e s t i l l a t i o n   bei   e r h ö h t e m  

D r u c k   bis  zu  20  ba r   und   bei   T e m p e r a t u r e n   bis  zu  300  °  C 

d u r c h g e f ü h r t   w i r d ,   w o b e i   der   D r u c k   j e w e i l s   so  e i n g e s t e l l t  

w i r d ,   dass   die  V o r -   u n d / o d e r   N a c h d e s t i l l a t i o n   bei  h ö h e r e r  

T e m p e r a t u r   b e t r i e b e n   w e r d e n   kann   als  die  E x t r a k t i o n s s t u f e  

und  der  W ä r m e i n h a l t   der   d a b e i   a n f a l l e n d e n   D ä m p f e   zur  K o -  

l o n n e n b e h e i z u n g   in  de r   be i   n i e d r i g e r   T e m p e r a t u r   b e t r i e b e -  

nen   E x t r a k t i o n s s t u f e   g e n u t z t   w i r d .  

2.  V e r f a h r e n   n a c h   A n s p r u c h   1,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   d a s s  

die  V o r d e s t i l l a t i o n   u n t e r   e r h ö h t e m   D r u c k   und  e r h ö h t e r   T e m -  

p e r a t u r   b e t r i e b e n  w i r d ,   w o b e i   die  d a b e i   a n f a l l e n d e n   D ä m p f e  

u n t e r   v o l l s t ä n d i g e r   K o n d e n s a t i o n   zur   K o l o n n e n b e h e i z u n g   in  d e r  

E x t r a k t i o n s s t u f e   g e n u t z t   w e r d e n   und  das  d a b e i   a n f a l l e n d e   K o n -  

d e n s a t   a l s   E i n s a t z p r o d u k t   in  die  E x t r a k t i o n s s t u f e   e i n g e l e i t e t  

w i r d .  



3.  V e r f a h r e n   nach   A n s p r u c h   1,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   d a s s  

die  N a c h d e s t i l l a t i o n   un te r   e r h ö h t e m   D r u c k   und  e r h ö h t e r  

T e m p e r a t u r   b e t r i e b e n   wi rd ,   wobe i   die  D ä m p f e   der  e i n z e l -  

nen  F r a k t i o n e n ,   i n s b e s o n d e r e   die  D ä m p f e   der   K o p f p r o d u k t -  

f r a k t i o n e n ,   u n t e r   v o l l s t ä n d i g e r   K o n d e n s a t i o n   zur  K o l o n n e n -  

b e h e i z u n g   in  der  E x t r a k t i o n s s t u f e   g e n u t z t   und  die  d a b e i   a n -  

f a l l e n d e n   K o n d e n s a t f r a k t i o n e n   g e t r e n n t   v o n e i n a n d e r   g e h a l t e n  

und  a b g e z o g e n   w e r d e n .  

4.  V e r f a h r e n   nach   den  A n s p r ü c h e n   1  bis  3,  d a d u r c h   g e k e n n -  

z e i c h n e t ,   d a s s   ein  T e i l   der  bei  der   V o r -   u n d / o d e r   N a c h -  

d e s t i l l a t i o n   a n f a l l e n d e n   D ä m p f e   zur  V o r w ä r m u n g   des  E i n -  

s a t z p r o d u k t e s   genu tz t   w i r d .  

5.  V e r f a h r e n   n a c h   den  A n s p r ü c h e n   1  bis  4,  d a d u r c h   g e k e n n -  

z e i c h n e t ,   d a s s   für  die  V o r -   u n d / o d e r   N a c h d e s t i l l a t i o n   d a s  

R ü c k f l u s s v e r h ä l t a i s   und  die  B o d e n z a h l   der   Kolonne   so  g e -  

w ä h l t   w e r d e n ,   dass   die  dabe i   a m   Kopf  der   Kolonne  a n f a l l e n -  

de  D ä m p f e m e n g e   für  die  K o l o n n e n b e h e i z u n g   in  der   E x t r a k -  

t i o n s s t u f e   sowie   die  g e g e b e n e n f a l l s   e r f o r d e r l i c h e   V o r w ä r -  

m u n g   des  E i n s a t z p r o d u k t e s   a u s r e i c h t .  

6.  V e r f a h r e n   nach   den  A n s p r ü c h e n   1  b i s  5 ,   d a d u r c h   g e k e n n -  

z e i c h n e t ,   dass   die  E x t r a k t i o n s s t u f e   v o r z u g s w e i s e   u n t e r  

e i n e m   D r u c k   von  1  bis  3  bar   b e t r i e b e n   w i r d .  

7.  V e r f a h r e n   nach   den  A n s p r ü c h e n   1  bis  6,  d a d u r c h   g e k e n n -  

z e i c h n e t ,   das s   in  der  E x t r a k t i o n s s t u f e   v o r z u g s w e i s e   N -  

F o r m y l m o r p h o l i n   als  s e l e k t i v e s   L ö s u n g s m i t t e l   v e r w e n d e t  

w i r d .  
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